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(57) L'invention concerne la fabrication de pastilles combusti- 
bles nuclSaires utilisables notamment dans les rSacteurs nu- 
cldaires a eau. 

Ce procid^ consiste S soumettre i un pastillage puis a un 
frirtage une charge de poudres de UO2 et de PuO^ constitutes 
de particules ayant des granuiomStries inftrieures ou tgales S 
250 fim qui est pr6par6e de la fagon suivante : dosage d'un 
premier melange de poudres suivi d un broyage. puis dosage 
d'un second melange de poudres par addition de UO2 et 
tventuellement de poudres de recyclage, suivi d'un broyage 
pendant une dur6e limitSe et d'un tamisage t travers un tamis 
ayant des ouvertures de dimensions inf6rieures ou tgales h 
250 fim. 

La realisation successive des deux broyages et du tamisage 
permet d'obtenir une poudre qui peut 6tre directement sou- 
mise au pastillage sans 6tape intermddiaire de granulation. 
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PROCEDE DE FABRICATION DE PASTILLES DE COMBUSTIBLE 
NUCLEAIRE A BASE D'OXYDE MIXTE (U, Pu)0 

2 

DESCRIPTION 

5 La pr^sente invention a pour objet un proc6d6 de 

fabrication de pastilles de combustible niicl^aire a base d'oxyde 

mixte CU, Pu)0 utilisables notamment dans les r^acteurs 
2 

nucl^aires & eau > en particulier dans les reacteurs a eau 
pressurisee. 

10 t>e fapon plus precise, elle concerne un precede 

permettant d'obtenir des pastilles frittees de combustible 
nucleaire presentant des propri6t6s ameliorees en ce qui concerne 
■ Leur possibilite de rectification a sec et leur aptitude a la 
dissolution dans les solutions g#n6ralement utilisees pour le 

15 retraitement des combustibles nucleaires irradies. 

Parmi les precedes utilises jusqu'a present pour la 
fabrication de pastilles combustibles nucleaires de ce type, on 
connait par le document "Techniques de I'lngenieur - Genie 
Nucleaire- B3630-1 a 3630-10", un precede dans Lequel on part 

20 d'un melange de poudres de UO^ et de PuO que I 'on soumet a un 
broyage, un compactage et une granulation suivies d'un pastillage 
et d'un frittage. 

Dans ce precede qui est represents de fapon schSmatique 
sur La figure 1, on part de poudres de UO^ et de PuO^. que I 'on 

25 melange dans les proportions voulues pour obtenir Le taux de 
Plutonium desire, en tenant compte des caracteristiques 
isotopiques et des rapports metal-oxyde des differents lots de 
poudres utilisees. Ainsi, dans La premiere itape de dosage, on 
melange Les quantitSs voulues de poudres de UO^ et PuO^ pour 

30 obtenir le taux de plutonium sp6cifi§. On realise ensuite La 
deuxieme etape de broyage dans des. jarres cylindriques contenant 
des bouLets en materiau dur pour dStruire Les agglomSrats de 
poudres, m^langer intiraement Les constituants et fragmenter Les 
parti cules de poudres en augmentant ainsi leur aptitude au 

35 
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frittage. On realise ensuite La troisifeme 6tape de granulation 
qui consiste a coitipacter Les poudres obtenues pric^demmennt, puis 
^ fractionnep les compacts obtenus dans un concasseur et k les 
tamiser pour obtenir la granulom^trie d^sir^e et transformer la 

5 poudre en un produit plus dense et grossi^rement sph^rique. Apres 
cette operation, on realise I'^tape de lubrifi cation qui consiste 
k ajouter un lubrifiant tel que Le st^arate de zinc ou de calcium 
aux granules. On realise ensuite le pastillage par pressage h 
pression constante du granule dans des presses alternatives ou 

10 rotatives puis on precede au frittage pour densifier les 
pastilles et obtenir les caract^ristiques finales. 

Le precede ddcrit ci-dessus permet d'obtenir des 
pastilles de combustible nucL^aire repondant en tous points aux 
specifications exigees, avec un tr6s bon niveau de quality. 

T5 Cependant, la structure interne des pastilles ainsi 

realis^es ne leur confere pas une aptitude satisfaisante S la 
rectification en raison de fissuration et de defauts d'aspect. 

Par ailleurs, les pastilles frittees ainsi obtenues 
posent toujours certains problemes pour obtenir ensuite la 

20 dissolution complete du plutonium lors des operations de 
retraitement des pastilles irradi^es. En effet, dans un r6acteur 
nucL^aire, ces pastilles sont soumises ^ des temperatures 
eievees, ce qui conduit a I'obtention d'oxyde de plutonium 
refractaire difficile a dissoudre. 

25 Aussi, il serait interessant de pouvoir ameliorer le 

taux de dissolution du plutonium present dans ces pastilles 
irradiees pour 4viter les pertes de plutonium et le traitenent de 
dechets contenant du plutonium insoluble. 

La presente invention a precisement pour objet un 

30 precede de fabrication de pastilles de combustible nucl^aire S 
base d'oxyde mixte (U, Pu)0^, qui permet d'ameiiorer 
I'homogeneite de la phase solide (U, Pu) des pastilles et en 
consequence leur aptitude i la dissolution au moment du 
retraitement, et qui conduit en outre k des pastilles ayant un 

35 bon comportement k la rectification k sec. 
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Le proc6d§ selon I 'invention de fabrication de 
pastilles de combustible nucleaire S base d'oxyde mixte d'uranium 
et de Plutonium ayant une teneur spdcifi^e en plutonium, ^ parti r 
d'une charge de poudres de UO^ et de PuO^ par pastilLage et 
5 frittage, se caractirise en ce que la charge de poudres soumise 
au pastilLage et au frittage est constituee de particules ayant 
des granulomitries inf^rieures og 6gales a 250^ m et en ce 
qu'elle est prepar^e par realisation des Stapes successives 
suivantes : 

10 3' dosage d'un premier melange de poudres de UO et de 

2 

PuO^ ayant une teneur en plutoniutn superieure a la teneur 
specifiee, 

b) broyage de ce premier melange de poudres dans un 

broyeur a boulets pendant 1,5 a 2,5h, 

15 c) addition d'une poudre de UO^ a ce premier melange de 

poudres broyees pour obtenir un second melange de poudres ayant 

la teneur sp6ci-fiee en plutonium, 

d) broyage pendant une duree de 15 a 30 min du second 

melange de poudres ainsi obtenu, et 

20 tamisage force de ce second melange de poudres 

broyees a travers un tamis ayant des ouvertures de dimension 

inferieure ou egale a 250 pm pour recueillir la charge de 

poudres qui sera soumise au pastillage et au frittage. 

Dans ce procede, le fait de realiser successivement un 

25 broyage du premier melange pendant 1,5 a 2,5h et un broyage du 

second melange pendant une duree plus faible de 15 i 3D rain, puis 

un tamisage forci de la poudre au travers d'un tamis de 250fxm, 

perroet d'obtenir une charge de poudres qui peut §tre soumise 

directement au pastilLage sans qu'il soit n^cessaire de La nettre 

30 tout d'abord sous La forme de granules. Par aiLleurs, ces deux 

operations successives de broyage et Le fait de diluer un melange 

de poudres de UO et de PuO ayant une teneur en pLutonlum 
2 2 

superieure k La teneur specifide, par de la poudre de UO^ pernet 
d'obtenir une meilleure homogeneity du melange et ainsi une 
35 meilleure homogeneite de la phase solide uranium-plutonium des 
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pasti I Les, 

SeLon une variante de mise en oeuvre du proc6d^ de 
L 'invention, dans L'^tape c), on peut ajouter ^galement une 
poudre d'oxyde roixte (U, Pu)0^ de recyclage qui est obtenue par 
broyage des rebuts de fabrication. Le fait d'ajouter cette poudre 
de recyclage aprfes broyage du premier melange, permet d'autoriser 
des taux de recyclage importants. Toutefois, la quantity de 
poudre de recyclage ajout^e repr^sente de pr^f^rence au plus 15X 
en poids du second melange. 

De pr4f6rence, cette poudre est obtenue par broyage des 
pastilles mises au rebut ; ce broyage peut €tre r6alis6 pendant 
au moins 6h dans un broyeur a boulets d'uranium allie, par 
exempLe d' uranium-titane, et la poudre obtenue est tamis^e h une 
dimension d'au plus 150 fj~m. 
^5 D'autres caract^ristiques et avantages de L'invention 

apparaitront mieux a la lecture de la description qui suit donnee 
bien entendu a titre illustratif et non Limitatif, en reference 
au dessin annexe sur lequel : 

- la figure 1 deja decrite est un diagramme 
20 representant les stapes du precede de fabrication de pastilles, 

selon I'art anterieur, et 

- la figure 2 est un diagramme representant les stapes 
du proc^de de fabrication de pasti ILles conforme a l'invention. 

En se reportant a la figure 2, on voit que le procide 
25 de l'invention comprend trois Stapes prealables qui conduisent a 
I'obtention d'un second melange de poudres ayant la teneur en 
Plutonium sp6cifi6e, a partir duquel on r^alisera ensuite le 
pasti llage et le frittage. 

La premiere 6tape consiste a doser des lots de poudre 
30 de UO et de PuO pour obtenir un premier melange ayant la 
composition isotopique voulue mais une teneur en plutonium 
sup6rieure S la teneur sp6cifi§e en respectant une certaine 
homogeneity. Ceci ne peut Stre obtenu que grSee h la connaissance 
prfealable des caractferistiques de tous les lots de poudre de PuO^ 
35 utilises- Pour ce dosage, on pfese les diff^rents constituants 



3NSDOCID: <FR 2622343A1_L> 




5 2622343 

avec une precision relative sup6rieure au milLifeme pour former un 

m^Lange de poudres de PuO^ et de UO^ ayant une teneur en 

Plutonium supfrrieure a la teneur spicifi^e, mais dent 

L'enrichissement en plutonium est de preference toujours 

5 inf^rieur a 25X en poids. 

Les poudres de PuO^ peuvent le . cas ich^ant fit re 

calcin^es avant d'§tre introduites dans le melange. ELles 

pr^sentent g^n^ralement une granulomdtrie moyenne de 0,5 h 40 p-n 

et proviennent des installations de retraitement de combustibles 

10 irradi^s. Les poudres de UO utiUs^es peuvent avoir des 

2 

granulom6tries rooyennes de 50 a lOOOpm. El les sent g^neralement 
obtenues par precede chimique a partir de nitrate d'uranyle ou 
d' hexaf luorure d'uranium. 

Apres dosage du premier melange de poudres, on procfede 

15 a La deuxieme etape de broyage qui permet d' homog6neiser ce 
premier melange et d'obtenir une poudre plus fine. Ceci est 
genera lement effectue dans uh broyeur a boulets en mat^riau dur^ 
par exemple en uranium non alli^ ou en acier. Ce broyeur peut 
avoir par exemple un volume de 601 et une charge de boulets de 

20 350kg. Genera lement, on realise le broyage pendant des dur6es 
allant de 1,5 a 2,5 heures. 

Apres cette operation, on precede au dosage du second 
melange de poudres en ajoutant de La poudre de UO^ au premier 
melange de poudres broyees, ceci revient a diluer le premier 

25 melange de poudres par de L'UO^ pour obtenir un second melange de 
poudres ayant la teneur specif iee en plutonium. Dans cette 6tape, 
on pese la poudre de UO^ ajout^e avec une precision relative 
sup6rieure au 1/1000. 

Dans cette §tape, on peut aussi, selon La varlante de 

30 nise en oeuvre du procdde de L'invention, ajouter-de La poudre de 
(U, Pu)0 Cchamotte) provenant du recycLage des rebuts de 
fabrication. La poudre de recycLage ajout^e doit ■ avoir de 
preference des caract^ristiques isotopiques (teneur en plutonium) 
identiques h celles des pastilles k preparer afin de pouvoir *tre 

35 ajoutee sans precautions particuli*res. On peut toutefois 
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utiliser une poudre de recycLage ayant des caract^ristiques 
isotopiques voisines. Lorsque La poudre de recycLage provient des 
rebuts de fabrication de La charge en tours, ceci ne pose aucun 
probL^me. Lorsqu'eLle provient d'autres recycLages, on tient 

5 compte de ses caract^ristiques physicochimiques pour r^aLiser un 
dosage conforme aux caract6ristiques des pastiLLes h preparer. 
Comme on L'a vu pr6c4demment. La poudre de recycLage peut §tre 
obtenue par broyage des pastiLLes rebut^es, pendant au moins 6h, 
dans un broyeur a bouLets d'uranium-titane et eLLe est tamis^e 

10 par passage dans un tamis dont Les ouvertures ont au pLus 150 
. 

Apr^s dosage du second m^Lange de poudre contenant 
eventueL Lement de La poudre de recycLage, on r^aLise La quatri#me 
6tape de broyage pendant une duree Litnit^e, g6n6raLement pendant 

15 15 a 30 min., afin de ne pas degrader Les propri^t^s physiques de 
La poudre de UO^ mise en oeuvre tout en conf^rant au n^Lange 
obtenu une homogeneite satisfaisante. Ce broyage peut Stre 
reaLise dans un broyeur a bouLets d'uranium non aLLi6 du in§me 
type que ceLui utilise prec^demment pour L 'operation de broyage 

20 du premier m^Lange de poudres. 

Apres cette operation, on realise La cinquieme etape de 
tamisage du meLange pour retenir La fraction ayant une 
granulom^trie inferieure ou egaLe a 250 ^m, Ceci est r6aLis6 par 
forpage a travers un tamis ayant des ouvertures de dimension 

25 inferieure ou egaLe a 250 p-m. 

Cette operation permet de caLibrer Les dimensions de La 
poudre et d'obtenir ainsi une poudre prisentant les 
caract^ristiques voulues pour Ctre pastill^e directement. 

En effet, les spectres granuLomitriques des poudres 

30 meLang^es dans des broyeurs k boulets sont g^n^ralement trfes 
#tal4s et vont de quelques h plus d'1mm. Par passage forcd 
dans un tamis ayant des ouvertures de dimensions inf6rieures ou 
^gales a 250 f-m, on recueilLe ainsi la poudre calibrfee 
uti Usable pour Les stapes post^rieures de pastillage et de 

35 frittage. 
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Ainsi, le proc6d* de ['invention permet d'6viter 
L'^tape de granulation qui ^tait n^cessaire selon I 'art 
anterieur. Ceci provient du fait qu'en r^aLisant une dilution du 
premier melange de poudres par de La poudre de ^^^r puis un 

5 broyage pendant une duree limit^e, on peut obtenir aprts 
caLibrage a une granuLoni§trie inf^rieure ou §gale i 250 fxm, une 
charge de poudre ayant Les caract^ristiques voulues pour 
I 'operation de pastilLage. 

La sixi^me 4tape de Lubrif ication peut §tre r6aLis6e 
ensuite en utiLisant comme Lubrif iant du st^arate de zinc dans 
une proportion inf^rieure ou §gaLe a 0,5% en poids. On peut 
effectuer le ineLange en une ou pLusieurs operations successives, 
en UtiLisant une dur6e de melange qui depend du matSrieL utilise. 
Cette duree est choisie de fagon a conferer au melange une 

-J5 homogeneity satisf aisante. Le Lubrif iant utiLis6, par exempLe Le 
st^arate de zinc, est pr§a lablement §tuv4 puis tamise au tamis de 
50 y-m pour eliminer Les aggLomerats. 

Dans Le cas ou La densite des pastilles frittees 
obtenues a partir de cette charge de poudres est trop ilevee par 

2Q rapport aux specifications requises, on ajoute a La poudre un 
agent porogene, par exempLe de I * azodi carbonamide. . 

Dans ce cas, on introduit L' agent porogene en mSme 
temps que Le Lubrif iant en Le melangeant pr^aLabLement b ce 
dernier dans les proportions adequates, apr^s L'avoir 6tuv6 et 

25 tamise par passage dans un tamis dont L'ouverture de mail Les est 
de 50 fjLin, La teneur en agent porogene peut alLer de 0,01 a 0,5X 
en poids du melange de poudres. 

La septieme etape de pastil Lage peut Stre effectu6e en 
utiLisant une presse hydrauLique dont Les paramdtres ont iti 

3Q optimises et controL^s, et en suivant les caract^ristiques 
g^om^triques et d'aspect des pastilles obtenues par des 
^ pr6L6vements r^guliers. Les pastilles confornes aux 
specifications sont charg^es directement en vrac dans des 
nacelles de frittage en Limitant au strict minimum les chocs et 

23 Les frottements et en contrSlant la quantity de pastilles par 
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nacelle pour qu'elle soit pratiquement La mftme dans chacune des 
nacelles. 

La huiti^me 6tape de frittage est r6aLis6e dans les 
meilleurs d^Lais apr^s le pastillage, de fa?on h limiter Les 
effets de La radiolyse du Lubrifiant et dventuel Lement de L'agent 
porog^ne sur Les past-illes crues. 

Le frittage est r6aLis6 comme dans L'art antirieur, h 
une temperature de 1650 a 1750oc, de preference de 1670+20°C, en 
atmospere de gaz r^ducteur, par exempLe dans un melange 
hydrogene-argon contenant 7X d'hydrogene. De preference 
I 'atmosphere de frittage est humidifiee de fapon k ameiiorer la 
diffusion meta I Lurgi que des msteriaux en presence et a stabiliser 
Le rapport 0/M de L'oxyde mixte ei une valeur voisine de 2,00. 

Le rapport ^2^^^2 I 'atmosphere de frittage sera 

nesnmoins limite et contr5ie afin d'eviter Les oxydations des 
elements chauffants et des nacelles de frittage qui sont 
genera lement en moLybdene. 

Apres frittage, on peut soumettre les pastilles a une 
rectification qui peut etre effectuee sur une rectifieuse sans 
centre et a sec, afin d'obtenir des pastilles satisfaisart h La 
specification de diametre. 

Les pastilles obtenues par ce precede presentent 
genera Lement les caracteristiques suivantes : 

- aptitude a La dissolution. Celle-ei est determinee en 
mesurant la quantite du Plutonium insoluble dans une solution 
aqueuse d'acide nitrique 5,5 N apres 6h, a L'ebuLlition par 
rapport, a La quantite totale de plutonium. Le rapport Pu 
insoluble /Pu total est inferieur ou egal a 0,2* en poids. 

- structure des pastilles. On observe une tres bonne 
homogeneite avec une repartition uniforme des particules de PuO 
dont La taille est g6neralement inferieure ou egaLe ^ 100 f^-m. 

- diametre des pores < 10 f*-in, 

- densite superieure a 95X de la densite theorique 
(sans agent porogene?. 

Les exemples suivants ilLustrent les resuLtats obtenus 



2622343 



par mise en oeuvre du proc^d^ de I'inventTon. 
EXEMPLE_1 

On dose tout d'abord le premier melange qui est 
constitu^ par une charge de 30 kg ayant une teneur en plutonium 
5 de 253! en poids, en partant d'une poudre de PuO^ ayant une 

granuLom^trie moyenne de 10 /uum fournie par une usine de 
retraitement^ et d'une poudre de UO^ ayant une granulomttrie 
moyenne de 100 fx-m obtenue par voie chimique ^ parti r de nitrate 
d'uranyle. 

10 On SDumet ce premier melange a un broyage pendant deux 

heures dans un broyeur a boulets d' uranium, puis on ajoute h ce 
premier m^Lange la meme poudre de UO^ pour obtenir un second 
melange de UO^ et PuO^ ayant une teneur en plutonium de 53!. On 
soumet ensuite te second, melange a un broyage pendant 20 min dans 

15 Le m§ine broyeur a boulets d'uranium, puis on Le tamise au travers 
d'un tamis dont Les ouvertures ont une dimension de 250/* m. 

On ajoute alors 0,UX de stearate de zinc a la poudre et 
on la pastille sur une presse hydraulique sous une pression de 
300 MPa C3t/cm ). On soumet ensuite les pastilles obtenues S un 

20 frittage dans un four en continu a 168d°C sous atmosphere d'argon 
hydrog^ne a 93% d'argon et 7X d'hydrogene pendant environ 24h. 
Apres frittage et ref roidissement, les pastilles fritt^es 
obtenues sont soumises h une rectification a sec, puis aux 
controles habituels de fabrication. 

25 Les pastilles obtenues presentent les caract^ristiques 

suivantes. 

- aptitude h la dissolution : Pu insoLuble/Pu total = 
0,163! en poids, 

- taille des particules de PuO^ inf^irieure k 20 p-m, 
30 . - densite : 95,4X de La densite th^orlque, 

- porosit* ouverte : 0,8X, 

- porosity ferm^e : 3,82, 

- diam^tre des pores inferieur h 10 f*.n. 

EXEMPLE_2 

35 On suit le m§me node op^ratoire que dans I'exemple 1, 
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mais en ajoutant dans La troisi^me 4tape, d'une part, 15X en 

poids de poudre de recycLage ayant une teneur en Pu de 10X en 

poids obtenue par broyage, pendant 6h, de pastilles fritt^es 

rebut^es dans un broyeur a bouletsd' uranium et, d'autre part, de 

la poudre de UO pour obtenir un second melange ayant une teneur 
2 

en Plutonium de 105! en poids. 

Les pastilles rectifi^es obtenues pr6sentent des 
caracteristiques identiques a celLes des pastilles de I'exemple 
1 . 

A titre de comparaison, des pastilles fritt^es obtenues 
selon le precede de I'art anterieur pr^sentent les 
caracteristiques suivantes : 

- aptitude a la dissolution : Pu insoluble/Pu total 

aLlar.t jusqu'a 1 %, 

- recti-f ication a sec donnant des pastilles fissur^es. 
Ainsi, on constate que le proc^de de I'invention permet 

d'ameliorer I'aptitude a la rectification a sec des pastilles 
obtenues, tout en conf6rant a ces pastilles une bonne aptitude a 
La dissolution. 
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REVENDICATIONS 

1. Precede de -fabrication de pastilles de combustible 
nucl^aire d base d'oxyde mixte d' uranium et de Plutonium ayant 
une teneur sp^cifi^e en plutonium h partir d'une charge de 

5 poudres de UO^ et de PuO^ par pastillage et frittage, caract*ris6 
en ce que la charge de poudres souniise au pastillage et au 
frittage est constitute de parti cules ayant des granulom6tries 
inftrieures ou 6gales h 250 fj-rn et en ce qu'elLe est pr^parte par 
realisation des Stapes successives suivantes : 

10 3) dosage d'un premier melange de poudres de UO et de 

PuO^ ayant une teneur en plutonium sup^rieure k la teneur 
specif i6e, 

b) broyage de - ce premier melange de poudres dans un 

broyeur a bouLets pendant 1,5 a 2,5h, 
15 c5 addition d'une poudre de UO^ a ce premier melange de 

poudres broyees pour obtenir un second melange de poudres ayant 

La teneur sptcifiee en plutonium, 

d) broyage pendant une duree de 15 a 30 min du second 

melange de poudres ainsi obtenu, et 
20 e) tamisage force de ce second melange de poudres 

broyees a travers un tamis ayant des ouvertures de dimension 

inftrieure ou egale a 250 fxm pour recueillir la charge de 

poudres qui sera soumise au pastillage et au frittage. 

2. Precede selon La revendi cation 1, caracttrist en ce 
25 que le teneur en plutonium du premier melange est inftrieure a 

25% en poids. 

3. Proced^ selon t'une quelconque des. revendi cations 1 
et 2, caracttrise en ce que dans I'^tape c), on ajoute ^galement 
une poudre d'oxyde mixte (U, Pu)0^ de recyclage ayant La teneur 

30 specifite en plutonium, obtenue par broyage des rebuts de 
fabrication. 

A. Proc6d6 selon La revendi cat Ion 3, caract4ris6 en ce 
que la quantity de poudre de recyclage ajoutee reprtsente au plus 
15X en poids du second melange. 
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5. Procdd^ selon I'une quelconque des revendi cations 3 
et A, caract6ris6 en ce que La poudre de recycLage est constitute 
de particules ayant des granuloni^tries inf^rieures ou 6gales 6 
1 50 p m . 

5 6. Precede selon I'une quelconque des revendi cations 1 

^ 5, caracttris^ en ce que I 'on ajoute un lubrifiant et 
tventuel lement un agent porogfene k La charge de poudres qui sera 
soumise au pastilLage et au frittage. 

7. Precede selon la revendication 6, caract6ris6 en ce 
10 que I 'agent porogfene est I "azodicarbonamide. 

8. Procedt selon I'une quelconque des revendi cations 1 
i 7, caracttris^ en ce que L'on realise Le pastilLage au moyen 
d'une presse hydrauLique. 

9. Proctde selon I'une quelconque des revendications 1 
15 a 8, caracterise en ce que L'on realise le frittage b une 

temperature de 1650 a 1690°C en atmosphere hydrog^n^e, 
6ventue I lement humidifiee. 

10. Precede selon I'une quelconque des revendications 1 
a 9, caracterise en ce que L'on soumet les pastilles fritttes a 

2Q une rectification a sec. 
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